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Intisari: Telah disintesis bahan magnet nanokristalin barium heksaferit dengan menggunakan high-energy milling.
Secara sistematis waktu milling dilakukan selama 5, 10, 15, 20 dan 30 jam disertai dengan proses annealing dari tempe-
ratur ruang hingga temperatur 400◦C, 600◦C, 800◦C dan 1000◦C selama 3 jam. Hasil pengukuran pola difraksi sinar-X
sebelum dan setelah proses milling menunjukkan deformasi struktur kristal yang ditandai dengan tinggi puncak difraksi
yang semakin menurun serta semakin melebar dan ditandai oleh penurunan sifat kemagnetan bahan. Dari pengukuran
sifat kemagnetan sebelum dan sesudah proses milling selama 30 jam masing-masing nilai koersivitas intrinsik adalah 1,68
kOe dan 1,13 kOe, sedangkan nilai magnetisasi remanen diperoleh masing-masing 42,5 emu/gram dan 8,16 emu/gram.
Proses pemanasan (annealing) pada temperatur 1000◦C selama 3 jam terhadap bahan yang telah di milling, menun-
jukkan perbaikan sifat magnet bahan terutama nilai koersivitas intrinsik naik hingga 4,39 kOe, serta nilai magnetisasi
remanen yang kembali seperti sebelum di milling sekitar 40,8 emu/gram. Terkait dengan peningkatan koersivitas magnet
intrinsik dari 1,68 kOe (origin) menjadi 4,39 kOe setelah rekristalisasi dengan ukuran kristalit yang semakin halus, maka
dapat disimpulkan bahwa peningkatan sifat magnet intrinsik ini akibat perubahan ukuran kristalit yang menurun dalam
rentang nanometer yaitu sekitar ukuran 40-60 nm dibandingkan sebelum proses milling sekitar 1 µm (1 mikron).
Kata kunci: annealing, barium heksaferit, koersivitas, nanokristalin, remanen
Abstract: Magnetic materials have been synthesized nanocrystalline barium hexaferrite by using high-energy milling.
Milling time systematically carried out for 5, 10, 15, 20 and 30 hours which accompanied by a process of annealing
temperature from room temperature up to 400◦C, 600◦C, 800◦C, and 1000◦C for 3 hours. The measurement results
of X-ray diffraction patterns before and after process of milling seen has shown a marked deformation of the crystal
structure with high diffraction peaks of diminishing and increasingly widened and marked by a decrease in magnetic
properties of materials. From the measurement of magnetic properties before and after the milling process for 30 hours
each intrinsic coercivity values were 1.68 and 1.13 kOe, while the remanent magnetization values obtained respectively
42.5 and 8.16 emu/g. Annealing process at 1000◦C temperature for 3 hours of material that has been in the milling,
showing improving the magnetic properties of materials, especially the value of intrinsic coercivity increased up to 4.39
kOe, and remanent magnetization values are returned as it was before the milling around 40.8 emu/g. Associated with
an increased intrinsic magnetic coercivity of 1.68 kOe (origin) to 4.39 kOe after recrystallization with increasingly fine
crystallite size, it can be concluded that increasing the intrinsic magnetic properties are due to changes that reduced the
size of crystallites in nanometer range which is about the size of 40 - 60 nm compared to before the milling process is
about 1 µm (1 micron).
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1 PENDAHULUAN
B ahan magnet permanen barium heksaferit(BaO·6Fe2O3) telah sangat dikenal dan banyak
digunakan di industri maupun pada peralatan rumah
tangga. Pemanfaatan bahan barium heksaferit ini se-
cara luas, didukung oleh harganya yang murah, ni-
lai koersivitas dan magnetisasi saturasi yang tinggi,
serta temperatur transisi magnet (temperatur Curie,
Tc) yang tinggi sekitar 750◦C juga sifat kimia yang
stabil dan ketahanan terhadap korosi sangat baik [1].
Perkembangan teknologi terakhir saat ini memungkin-
kan untuk diperoleh bahan barium heksaferit dengan
ukuran kristalit yang sangat halus berukuran sekitar
nanometer (10−9 meter). Bahan barium heksaferit de-
ngan ukuran kristalit yang sangat halus dapat diper-
oleh di antaranya melalui proses mechanical alloy-
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ing [2]. Metode sintesa bahan barium heksaferit de-
ngan teknik mechanical alloying adalah metode yang
sudah biasa digunakan seperti halnya untuk bahan-
bahan keramik pada umumnya. Mengingat bahan
barium heksaferit merupakan suatu senyawa oksida,
maka proses mechanical alloying menjadi sederhana,
media gas inert tidak dibutuhkan seperti biasanya di-
gunakan untuk senyawa intermetalik. Apabila pro-
ses kristalisasi bahan barium heksaferit dapat terjadi
pada temperatur rendah, maka diharapkan pertum-
buhan kristalit yang besar dapat dihindari. Ukuran
kristalit ini akan sangat berpengaruh terhadap sifat
magnetik bahan. Nilai koersivitas magnet bahan cen-
derung meningkat seiring dengan ukuran kristalit atau
partikel yang semakin halus (nano crystalline effect).
Yang berkaitan dengan anisotropi magnetokristalin
seperti ditemui pada bahan magnet permanen berbasis
tanah-jarang [3]. Koersivitas magnet merupakan suatu
besaran yang sangat penting, karena semakin tinggi
harga koersivitas maka sifat magnetik bahan akan se-
makin sulit berubah akibat medan magnet luar.
Bahan tipe M-heksaferit, MO·6Fe2O3 (M=Ba, Pb,
Sr) telah dikenal mempunyai sifat magnet yang sa-
ngat baik sehingga banyak digunakan sebagai magnet
permanen bagian komponen dari peralatan frekuensi
tinggi atau sebagai media penyimpan data [4,5]. Un-
tuk media penyimpanan data, M-heksaferit yang di-
gunakan mempunyai ukuran kristalit sangat halus,
dalam skala nanometer [6]. Bahan barium heksaferit
termasuk bahan magnet keras (hard magnetic) meru-
pakan salah satu bahan baik dari segi keilmuan
maupun teknologi sangat penting. Bahan dengan
anisotropi kristalin yang besar dengan koersivitas
magnet yang cukup tinggi serta secara kimiawi sta-
bil, menyebabkan bahan ini sangat banyak digunakan
sebagai komponen magnet permanen seperti ditemui
dalam peralatan microwaves [4]. Serbuk halus barium
heksaferit dalam ukuran nano-meter saat ini berpe-
ranan penting dalam pembuatan sistem penyimpanan
data berkapasitas tinggi. Untuk itu beberapa usaha
telah dilakukan guna memperoleh bahan ini dalam sis-
tem struktur nanokristalin.
Teknologi pemrosesan untuk mendapatkan suatu
bahan dalam skala nanometer secara umum dapat
dibagi menjadi dua bagian [7]:
1. Proses top down yakni bahan dasar awal yang
pada mula berukuran beberapa millimeter di-
haluskan dalam suatu proses milling yang pan-
jang sehingga diperoleh bahan serbuk yang sa-
ngat halus. Prosesmilling ini dapat menyebabkan
rusaknya sistem struktur bahan sehingga dapat
menurunkan sifat fisis bahan, dalam hal ini sifat
kemagnetikan bahan. Oleh sebab itu suatu pem-
rosesan lebih lanjut seperti perlakuan panas yang
sistematis akan sangat menentukan agar diper-
oleh sifat magnetik bahan yang baik dengan uku-
ran kristalit yang kecil (berskala nanometer).
2. Proses bottom up, yakni proses pembentukan pa-
duan dengan jalan mereaksikan beberapa bahan
baik secara padatan maupun cairan. Namun un-
tuk mendapatkan ukuran partikel yang sangat
halus proses yang banyak digunakan adalah de-
ngan melalui proses kimia basah (wet chemistry),
seperti proses pengendapan, ataupun gel. Na-
mun demikian dalam beberapa hal gabungan ke-
dua metoda di atas sangat mungkin memberikan
solusi guna memproleh suatu bahan nano-magnet
yang baik.
Dalam kegiatan penelitian ini, ditujukan pada
pemahaman perubahan sifat magnetik bahan dikait-
kan dengan ukuran kristalnya. Disini akan dilihat
pengaruh waktu milling terhadap kerusakan sistem
kristalit yang akhirnya berdampak pada sifat kemag-
netan bahan. Tinjauan mengenai proses rekristalisasi
dikaitkan dengan sistematika perlakuan panas (an-
nealing) terhadap serbuk magnet hasil milling, yang
dapat memberikan gambaran secara rinci hubungan
antara sifat magnet dengan ukuran kristalitnya.
Koersivitas magnet (Hc) bahan M-heksaferit sangat
bergantung pada ukuran partikel. Semakin halus uku-
ran partikel bahan, maka koersivitas magnet yang
diperoleh akan semakin tinggi [8,9,10]. Berbagai teknik
telah dilakukan untuk mendapatkan partikel halus M-
heksaferit ini; misalnya metoda kopresipitasi kimia
[11], metode kristalisasi glass [12], metoda sonochemical
[12], sol-gel [8,11,12,13,14], maupun metode high-energy
milling [2,9,15]. Semua metoda yang telah disebutkan,
kecuali metode high-energy milling untuk mendapat-
kan partikel dalam ukuran skala nanometer disebut
dengan pendekatan bottom-up sedangkan yang ter-
akhir disebut dengan top-down [7].
Pendekatan top-down untuk mendapatkan partikel
dalam ukuran nanometer dengan metode high-energy
milling, dipandang lebih praktis dibandingkan de-
ngan metoda lainnya, dan mempunyai prospek untuk
dikembangkan dalam skala besar. Hampir semua pa-
duan yang terbuat dari metal maupun keramik da-
pat dihaluskan dengan metoda high-energy milling ini
[9,16]. Problem utama yang sering dihadapi dalam
proses milling ini adalah terjadinya kerusakan struk-
tur kristal (crystallographic damage), serta adanya un-
sur pengotor yang berasal dari wadah yang digunakan
pada waktu proses milling. Namun demikian uji coba
yang telah dilakukan terhadap beberapa cuplikan yang
dihaluskan dengan high-energy milling, menunjukkan
kontaminasi dari vial ataupun bola-bola yang digu-
nakan sangat kecil. Identifikasi menggunakan difraksi
sinar-X terhadap beberapa hasil milling tidak menun-
jukan adanya fasa asing yang muncul [9,10], sehingga
dapat diabaikan.
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2 METODE PENELITIAN
Seperti telah dijelaskan sebelumnya, kegiatan peneli-
tian dimulai dengan proses sintesis bahan barium hek-
saferit nanokristalin secara top down. Disini ser-
buk bahan barium heksaferit yang terdapat secara
komersial dimilling menggunakan fasilitas high-energy
milling.
Dalam kegiatan penelitian ini proses milling di-
lakukan terhadap bahan barium heksaferit (BaO·
6Fe2O3) berbentuk serbuk halus dengan ukuran awal
sekitar 1 µm (10−6m) dan dengan selang waktu pro-
ses milling yang divariasikan, terutama untuk meli-
hat perubahan ukuran partikel akibat proses mekanik.
Lama untuk satu siklus proses milling adalah sekitar
90 menit, dan waktu jedah antara dua proses milling
sekitar 30-60 menit. Ini dilakukan terutama untuk
pendinginan sistem motor.
Proses pencuplikan dilakukan untuk setiap selang
waktu 5, 10, 15, 20 dan 30 jam setelah proses milling.
Sistem fasa dari serbuk hasil milling kemudian diiden-
tifikasi dengan menggunakan teknik difraksi sinar-X.
Identifikasi fasa ini penting untuk melihat seberapa
jauh proses milling telah berpengaruh terhadap sis-
tem struktur kristal bahan, untuk melihat apakah pro-
ses milling telah menyebabkan proses abrasi dari sis-
tem vial sehingga menambah unsur pengotor. Selain
itu berdasarkan data difraksi sinar-X ini juga dapat
ditentukan ukuran kristal sebagai fungsi lama waktu
milling, dengan menggunakan formula Scherer [10,17],
yaitu
D =
0, 9λ
W cos θ
dengan D adalah ukuran kristalit, λCu−Kα adalah
panjang gelombang target sinar-X (1,5406A˚= 0,15406
nm), W adalah lebar setengah puncak (full width at
half maximum, FWHM) dan adalah menyatakan sudut
difraksi sinar-X (Bragg).
Untuk melihat kaitan antara kerusakan sistem
struktur kristal bahan akibat proses milling dengan
sifat kemagnetan bahan, maka akan dilakukan pe-
ngukuran kurva histeresis dengan peralatan Vibrating
Sample Magnetometer (VSM). Berdasarkan data hasil
pengukuran kurva histeresis ini, dapat dilakukan ana-
lisis kualitatif kaitan antara perubahan sifat magnet
dengan sistem kristal.
Selain itu untuk melihat ukuran partikel seba-
gai efek proses milling, maka pengambilan data
SEM (Scanning Electron Microscope) akan mem-
berikan gambaran yang lengkap mengenai mor-
fologi bahan. Kombinasi data-data hasil pengu-
kuran yang dilakukan memberikan gambaran yang
lengkap mengenai mekanisme perubahan sistem struk-
tur nanokristalin dengan metoda top down yang dika-
itkan dengan perubahan sifat magnetik bahan.
3 ANALISIS DAN PEMBAHASAN
Data dari proses High-Energy Milling
Gambar 1 memperlihatkan pola difraksi sinar-x se-
belum dan setelah proses milling selama selang waktu
5, 10, 15, 20 dan 30 jam. Dari gambar terlihat
bahwa secara sistematis semakin lama proses milling
maka puncak difraksi cenderung semakin menurun
dan melebar, namun tidak terbentuk fasa amorf
hingga proses milling 30 jam. Selain itu tidak ter-
dapat puncak-puncak baru melainkan hanya fasa ba-
rium heksaferit yang berfasa tunggal dan hal ini hanya
dikarenakan kerusakan struktur kristalit akibat proses
milling.
Gambar 1: Pola difraksi sinar-x bahan serbuk barium hek-
saferit sebelum dan setelah proses milling 5, 10, 15, 20 dan
30 jam
Gambar 2 memperlihatkan kurva histeresis sebelum
dan setelah proses milling selama selang waktu 5, 10,
15, 20 dan 30 jam. Dari gambar terlihat bahwa se-
makin lama proses milling maka nilai magnetisasi re-
manen dan koersivitas intrinsik cenderung semakin
menurun (Tabel 1). Hal ini menunjukkan penga-
ruh waktu proses milling terhadap kerusakan sistem
kristal yang akhirnya berdampak pada penurunan
sifat kemagnetan bahan.
Data proses milling disertai annealing pada
temperatur 400◦C, 600◦C, 800◦C dan 1000◦C
selama 3 jam
Gambar 3 memperlihatkan pola difraksi sinar-X
dari hasil proses milling selama 30 jam selanjutnya
diberikan proses annealing pada temperatur 400◦C,
600◦C, 800◦C, dan 1000◦C selama 3 jam dan diser-
tai proses pendinginan di dalam furnace hingga tem-
peratur ruang. Dari gambar terlihat bahwa puncak-
puncak difraksi cenderung naik hingga menyerupai se-
belum dilakukan prosesmilling, ini terkait dengan per-
baikan struktur kristal bahan yang terdeformasi aki-
bat proses milling.
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Gambar 2: Kurva histeresis bahan serbuk barium hek-
saferit sebelum dan setelah proses milling 5, 10, 15, 20
dan 30 jam
Gambar 3: Pola difraksi sinar-X bahan serbuk barium
heksaferit dari hasil proses milling selama 30 jam disertai
proses annealing pada temperatur 400◦C, 600◦C, 800◦C,
dan 1000◦C selama 3 jam
Gambar 4 memperlihatkan kurva histeresis dari
hasil proses milling selama 30 jam disertai proses an-
nealing pada temperatur 400◦C, 600◦C, 800◦C, dan
1000◦C selama 3 jam dan disertai proses pendingi-
nan di dalam furnace hingga temperatur ruang. Dari
gambar terlihat bahwa semakin tinggi temperatur an-
nealing hingga 1000◦C maka nilai koersivitas intrin-
sik dan nilai magnetisasi remanen cenderung semakin
meningkat (Tabel 2), hal ini terkait dengan perbaikan
sistem kristal (rekristalisasi) berdampak pada pening-
katan sifat kemagnetan bahan.
Hubungan proses milling disertai proses
annealing terhadap sifat magnetik bahan
Kurva histeresis pada Gambar 2 dan 4 memperli-
hatkan bahwa secara sistematis semakin lama pro-
ses milling maka magnetisasi remanen dan koersivitas
Gambar 4: Kurva histeresis bahan serbuk barium hek-
saferit hasil dari proses milling selama 30 jam disertai pro-
ses annealing pada temperatur 400◦C, 600◦C, 800◦C, dan
1000◦C selama 3 jam
magnet cenderung menurun, mengindikasikan bahwa
proses milling dapat berdampak pada kerusakan
struktur kristal serta meningkatnya strain internal
yang dapat menyebabkan perubahan sifat kemagne-
tan suatu bahan. Hal ini dapat dimengerti, karena
cacat kristal menyebabkan mekanisme interaksi antar
momen spin magnet atom di dalam krsital terganggu.
Tabel 1 memperlihatkan hubungan proses milling ter-
hadap sifat magnetik suatu bahan berupa nilai mag-
netisasi remanen (Mr) dan nilai koersivitas intrinsik
(Hc). Pada Tabel 1 ini terlihat bahwa semakin lama
proses milling secara sistematis maka magnetisasi re-
manen dan koersivitas intrinsik cenderung turun. Ni-
lai magnetisasi remanen sekitar 42,5 emu/gram se-
belum proses milling dan 8,16 emu/gram setelah pro-
ses milling 30 jam dan nilai koersivitas intrinsik sekitar
1,68 kOe sebelum proses milling dan 1,13 kOe setelah
proses milling 30 jam. Penurunan sifat magnetik ini
diperkirakan akibat mekanisme interaksi spin momen
magnet atom di dalam kristalit terganggu akibat cacat
kristal yang terbentuk selama proses milling.
Tabel 1: Hubungan proses milling selama 5, 10, 15, 20
dan 30 jam sebelum diberikan proses annealing terhadap
sifat magnetik bahan
Milling Sifat Magnetik Bahan
(jam) Mr (emu/gr) Hc (kOe)
0 42,5 1,68
5 31,3 1,29
10 25,2 1,33
15 17,2 1,38
20 13,7 1,34
30 8,16 1,13
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Untuk memperbaiki struktur kristal dan rekon-
struksi bahan akibat proses milling, dapat dilakukan
melalui proses annealing [7,9,10]. Dari Gambar 4 me-
nunjukan hasil proses milling selama 30 jam selan-
jutnya diberikan proses annealing pada temperatur
400◦C, 600◦C, 800◦C dan 1000◦C selama 3 jam, maka
terlihat adanya kecenderungan peningkatan sifat mag-
netik bahan secara signifikan dimana magnetisasi re-
manen meningkat dari sekitar 8,16 emu/gram sebelum
diberikan proses annealing dan setelah diberikan pro-
ses annealing hingga temperatur 1000oC selama 3 jam
hingga mencapai 40,8 emu/gram dan nilai koersivi-
tas intrinsik sekitar 1,13 kOe sebelum diberikan pro-
ses annealing dan setelah diberikan proses annealing
hingga temperatur 1000oC selama 3 jam hingga men-
capai 4,39 kOe dan hasil secara lengkap dapat dilihat
pada Tabel 2. Hal ini menunjukkan bahwa proses an-
nealing telah membentuk kembali sistem fasa barium
heksaferit yang terdeformasi akibat proses milling na-
mun dengan ukuran kristalin yang tetap halus [9,10]
seperti terlihat dari hasil identifikasi foto mikrostruk-
tur bahan dengan menggunakan peralatan SEM yang
ditunjukan pada Gambar 5c.
Tabel 2: Hubungan hasil proses milling 30 jam setelah di
proses annealing pada temperatur 400◦C, 600◦C, 800◦C
dan 1000◦C selama 3 jam terhadap sifat magnetik bahan
Annealing Sifat Magnetik Bahan
(◦C) Mr (emu/gr) Hc (kOe)
- 8,16 1,13
400 11,7 1,56
600 16,4 2,07
800 35,4 3,66
1000 40,8 4,39
Gambar 5a, 5b dan 5c memperlihatkan hasil foto
mikrostruktur dengan peralatan SEM terhadap bahan
serbuk barium heksaferit sebelum dan setelah proses
milling selama 30 jam. Dari gambar ini terlihat bahwa
semakin lama proses milling maka ukuran kristalit
cenderung semakin halus dan cenderung teraglomerasi
akibat interaksi gaya elektrostatis yang cukup kuat
pada partikel tersebut.
4 KESIMPULAN
Dari analisa hasil penelitian dan pembahasan yang
telah dilakukan, maka dapat disimpulkan:
1. Proses milling tanpa disertai proses annealing da-
pat menurunkan sifat magnetik bahan barium
heksaferit yang ditunjukkan dari nilai koersivitas
intrinsik 1,68 kOe sebelum proses milling dan 1,13
kOe setelah proses milling 30 jam serta nilai mag-
netisasi remanen 42,5 emu/gram sebelum proses
Gambar 5: a) Foto SEM barium heksaferit (original), b)
Foto SEM setelah proses milling 30 jam, dan c) Foto SEM
setelah proses milling 30 jam dan annealing pada tempe-
ratur 1000◦C selama 3 jam
milling dan 8,16 emu/gram setelah proses milling
30 jam.
2. Proses milling selama 30 jam yang disertai pro-
ses annealing hingga temperatur 1000◦C dita-
han selama 3 jam, dapat memperbaiki sifat mag-
netik bahan barium heksaferit dengan semakin
meningkatnya nilai koersivitas intrinsik bahan
hingga sekitar 4,39 kOe dan nilai magnetisasi
remanen cenderung kembali seperti harga se-
belum dilakukan proses milling yaitu sekitar 40,8
emu/gram ini menunjukkan bahwa kerusakan sis-
tem fasa ataupun struktur kristal akibat proses
milling tidak ada lagi.
3. Terkait dengan peningkatan koersivitas magnet
intrinsik dari 1,68 kOe (origin) menjadi 4,39 kOe
setelah rekristalisasi dengan ukuran kristalit yang
semakin kecil, maka dapat disimpulkan bahwa
peningkatan sifat intrinsik ini akibat perubahan
ukuran kristalit yang menurun dalam rentang
nanometer (10−9m).
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